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(S) Wasserbasierende Zusammensetzung aminofunktioneller Siliciumverbindungen 

@ Die vorliegende Erfindung betrifft eine Zusammenset- 
zung, die a us einem Gemisch waaserldslicher, amino- 
funktioneller und im wesentlichen alokoxygrupperrfreier 
Siliciumverbindungen, Wasser, gegebenenfalls einem 
Gehalt an Alkohol und gegebenenfalls einem Gehalt an 
Saure besteht, wobei die Zusammensetzung Siliciumver- 
bindungen der allgemeinen Formel I 
NH 2 |CH 2 ) 2 NH] x <CH 2 ) 3 Si0 1/5 , 
worin x gleich 0, 1 oder 2 ist, 
und der allgemeinen Formel II 

(Si0 1/5 )(CH 2 ) 3 [NH(CH 2 )2] y NH[(CH 2 ) 2 NH] ? (CH 2 ) 3 SiO l> 
worin y und z gleich 0, 1 oder 2 und gleich oder verschie- 
den sind, 
enthalt. 

Solche Zusammensetzungen sind erhaltlich, indem man 
entsprechende Aminoalkoxysilane mischt, hydrolysiert 
und den dabei entstehenden Hydrolysealkohol entfernt. 
Ferner betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung 
' besagter Zusammensetzungen sowie ihre Verwendung. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Hrfindung betrifft eine '/usarnmensetzung, die aus einem Gemisch wasserloslicher, aminotunktionel- 
ler und im wesentlichen alkoxygruppenfreier Siliciumverbindungen, Wasser, gegebenenfalls einem geringen Gehalt an 
5 Alkohol und gegebenenfalls einem Gehalt an Saure besteht. Dariiber hinaus sind solche Zusammensetzungen frei von 
Losemitteln, wobei Wasser und ALkohole aus der Menge der Losemittel ausgenommen sind. 

Aminosilane sind bekannt als wasserlosliche Haftvermittler. Auch sind wasserbasierende Zusammensetzungen mit 
multifunktionellen Organopolysiloxanen als Haftvermittler bekannt, vgl. EP0 716 128 A2. Bei diesen Systemen wird 
die Ursache fur die Verbesserung der Wasseridslichkeit im wesentlichen den aminofunktionellen Gruppen zugeschrie- 
10 ben. 

Eine Reihe weiterer Applikationsgebiete fur aminofunktionelle Silane bzw. Siloxane sind: 
Die Vcrwcndung in Bcschichtungssystcmcn, im Bcrcich Korrosionsschutz, fur die biozidc Ausriistung von Obcrflachcn, 
bei der Holzbehandlung, bei der Herstellung elektrophotographischer Toner, als Bestandteil in Aminosiliconfliissigkei- 
ten (US 5 077 421), als Bestandteil in Epoxidharzen [Chemical Abstracts (1991) - CA 114: 83579s], fur die Herstellung 
15 organisch modifizierter Glaser (EP 0 223 987 A2), als Antikrebsmittel [Chemical Abstracts (1983) - CA 99: 133650c], 
zur Modifizierung von Glas- und Glasfaseroberflachen, bei der Abwasserbehandlung, fur die Pigmentbehandlung, als 
Bestandteil in Katalysatoren sowie zu deren Herstellung (US 4 053 534), als Rockungsmittel, um nur einige Beispiele zu 
nennen. 

Dariiber hinaus ist bekannt, aminofunktionelle, partiell hydrolysierte Alkoxysilanoligomere zur Mindcrung der Ag- 
2n glomeratbildung anorganischer Pulver einzusetzen. So ist aus der US 5 543 173 zu entnehmen, daB solche Zubereitun- 
gen auch erhebliche Mengen an Alkohol enthalten und dariiber hinaus besagte Silanoligomere noch deutliche Mengen an 
Hydrolysealkohol freisetzen konnen. 

Da Arninosilane, wie z. B. Aminopropyltriethoxysilan oder Aminopropyltrimethoxysilan, wasserloslich sind, erlau- 
ben sie eine wasserbasierende Applikation, z. B. in waBrigen Glasfaserschlichten. Nachteilig wirkt sich auch hier die bei 
25 der Hydrolyse auftretende Bildung von Alkoholen aus. Beispielsweise entwickelt das Aminopropyltriethoxysilan bei 
waBriger Applikation zu rd. 62% des eingesetzten Silangewichts Ethanol als Hydrolyseprodukt. Ethanol setzt als brenn- 
bare, wasserlosliche Fliissigkeit den Flammpunkt derartiger Apphkations losungen herunter, was im aligemeinen die \fer- 
wendung teurer, explosionsgeschutzter Apparats erforderlich macht. 

Ein weiterer Nachteil alkoholhaltiger Losungen ist der Umstand, daB aus okologischen und arbeitssicherheitstechni- 
30 schen Griinden das Losemittel Alkohol durch mitunter sehr aufwendige technische MaBnahmen entfemt werden muB. 
Aminoalkoxy silane konnen bei Hydrolyse maximal eine Silantriolgruppe pro Molekul bilden. Silanole und weitere Si- 
lanolfunktionen konnen untereinander oder mit anderen OH-Funktionen vernetzen, beispielsweise mit OH-Funktionen 
von cincm Substrat oder von gclostcn, cmulgicrtcn oder suspendicrten monomcrcn oder polymcrcn Stoffcn. Dcrartigc 
OH-Funktionen kbnnten z. B. sein: Silanolfunktionen auf Kieselsaure-, Glas-, Mineral-, Glasfaser- oder Mineralfaser- 
35 oberflachen, OH-Funktionen auf Zellulose, Leder, Papier, Holz und dergleichen, aber auch OH-Funktionen auf Melall- 
oberflachen oder Metalloxidoberflachen und auch OH-Funktionen an der Oberflache von Kunststoffen oder Polymeren 
in Zubereitungen, beispielsweise Natur- oder Kunststoffemulsionen oder -dispersionen. Zum Erreichen einer hoheren 
Vernetzungsdichte und moglicherweise damit einhergehender Verbesserung der Anwendungseigenschaften waren bei- 
spielsweise zwei Silantrioleinheiten pro Molekul wunschenswert Zwei Silantrioleinheiten pro Molekul erhalt man bei 
40 der Hydrolyse von Bis(trialkoxysilylalkyl)aminen. WaBrige Losungen derartiger Verbindungen sind jedoch nicht stabil. 
Sie neigen 7.um Geiieren und Ausflocken und sind somit nicht applikationsfahig. 

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, ein wasserbasierendes Mittel bereitzustellen, welches Bis(trihydroxysilylal- 
kyl)amine bzw. davon abgeleitete Siloxane enthalt, einen moglichst geringen Gehalt an Alkohol aufweist, dariiber hinaus 
losemittelfrei ist und Siliciumverbindungen enthalt, die im wesentlichen alkoxygruppenfrei sind. 
45 Die gestellte Aufgabe wird erfindungsgemaB entsprechend den Angaben der Patentanspriiche gelost. 

Es wurde iiberraschenderweise gefunden, daB eine niedrigviskose, in der Regel klare, weitgehend lagerstabile Zusam- 
mensetzung, die aus einem Gemisch wasserioslicher, aminofunktioneller und im wesentlichen alkoxygruppenfreier Sih- 
ciumverbindungen, Wasser, gegebenenfalls einem geringen Gehalt an Alkohol und gegebenenfalls einem Gehalt an 
Saure besteht, erhaltlich ist, indem man mindestens ein Aminosilan der aligemeinen Formel HI 

50 

NH 2 [(CH 2 ) 2 NH] x (CH 2 ) 3 Si(OR)3 (IH), 

worin x gleich 0, 1 oder 2 ist und R eine lineare oder verzweigte Alkyl-Gruppe mit 1 bis 4 C- Atomen darstellt, 
und/oder dessen Ankondensarionsprodukte 
55 und mindestens ein Aminosilan der aligemeinen Formel IV 

(RO) 3 Si(Clf2)3[NH(CH 2 ) 2 ] y NH[(CH 2 ) 2 NH] 2 (CH 2 )3Si(OR)3 (IV), 

worin y und z gleich 0, 1 oder 2 und gleich oder verschieden sind und R eine lineare oder verzeigte Alkyl-Gruppe mit 1 
60 bis 4 C-Atomen darstellt, 

und/oder dessen Ankondensarionsprodukte 

mischt, Wasser und gegebenenfalls Saure zugibt, hydrolysiert und den Hydrolysealkohol im wesentlichen entfemt. Unter 
Ankondensationsprodukten von Aminosilanen der aligemeinen Formeln HI oder IV werden solche dimeren, trimeren, 
tetrameren oder hoheren oligomeren Produkte verstanden, die in der Regel durch Kondensation und/oder \brhydrolyse 
65 der jeweiligen Monomeren unrer Abspaltung von Alkohol erhaltlich sind. 

Dariiber hinaus wird die vorliegende Zusammensetzung ublicherweise in flussiger, gut applizierbarer Form erhalten 
und ist in der Regel auch im wesentlichen frei von Losemitteln. So kann bei Anwendung dererfindungsgemaBen Zusam- 
mensetzung aufgrund der hierin enthaltenen Siliciumverbindungen der aligemeinen Formeln I und II eine hohere Vernet- 



2 



DE 199 08 636 A 1 



zungsdichte in dcr polymcrcn ausgeharteten Siloxanstruktur eine deutlichc Verbesserung mechanischer, chemischcr und 
therraischer Eigenschaften behandelter Stoffe, z. B. Verbundwerkstoffe, wie z. B. glasfaser- und raineralfaserverstarkte 
Kunststoffe, Farben und f^acke, gefullre Pnlymere, erzielt werden. 

Geeigneterweise kann die erfindungsgemaBe Zusammensetzung auch in jedem Verhaltnis mit Wasser verdQnnt wer- 
den, wobei kein zusatzlicher Hydrolysealkohol entsteht. In der Regel ist die vorliegende Zusammensetzung in hervorra- 
gender Weise iiber mehr als 12 Monate lagerstabil. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit eine Zusammensetzung, die aus einem Gemisch wasseridslicher, 
aminofunktioneller und im wesentlichen alkoxygruppenfreier Siticiumverbindungen, Wasser, gegebenenfalls einem Ge- 
halt an Alkohol und gegebenenfalls einem Gehalt an Saure besteht, wobei die Zusammensetzung Siliciumverbindungen 
der allgemeinen Formel I 

NH 2 [(CH 2 ) 2 NH] x (CH 2 )3SiO U5 (I), 

worin x gleich 0, 1 oder 2 ist, 
und der allgemeinen Formel II 

(SiO u )(CH 2 )3[NH(CH 2 )2]^IH[(CH2)2NH] l (CH2)3SiO w (II), 

worin y und z gleich 0, 1 oder 2 und gleich oder verschieden sind, 
enthalt. 

Vorzugsweise weist die erfindungsgemaBe Zusammensetzung einen Gehalt an Alkohol von weniger als 5 Gcw.-%, be- 
sonders vorzugsweise von weniger als 1 Gew.-%, ganz besonders vorzugsweise von 1 Gew.-ppm bis 0,5 Gew.-%, auf. 
Insbesondere kann eine solche Zusammensetzung Methanol und/oder Ethanol als Alkohol enthalten. 

Ferner weist eine erfindungsgemaBe Zusammensetzung einen Gehalt an Siliciumverbindungen von weniger als 
60Gew.-% auf, vorzugsweise weniger als 50 Gew.-%, besonders bevorzugt liegt der Gehalt an Siliciumverbindungen 
bei 0,01 bis 40 Gew.-%, und ganz besonders bevorzugt liegt er bei 0,5 bis 40 Gew.-%. 

Geeigneterweise liegt dabei in einer erfindungsgemaBen Zusammensetzung das Ge wichts vernal tnis der Siliciumver- 
bindungen der allgemeinen Formel I und der allgemeinen Formel II bei I/O > 1, wobei die allgemeinen Formeln I und II 
die nach allgemeinem Verslandnis hierzu jeweils im Gleichgewicht befindlichen Silanole und Siloxane einschlieBen. 
Vorzugsweise liegt das Gewichtsverhaltnis der Siliciumverbindungen der allgemeinen Formel I und der allgemeinen 
Formel II bei I : II = 1 bis 100 : 1 , besonders vorzugsweise bei I : II = 1,5 bis 30 : 1 und ganz besonders vorzugsweise bei 
I : EL = 1,5 bis 4,5 : 1. 

Urn die Stabilitat cincr erfindungsgemaBen Zusammensetzung noch zu verbessem, insbesondere die Stabilitat vcr- 
diinnter Losungen oder Losungen, welche einen hoben Anteil an \ferbindungen der allgemeinen Formel II, sogenannte 
"Bis-Produkle", enlhalLen, kann man den pH-Wert durch Zugabe einer organischen oder anorganischen Bronsledl-Saure 
einstellen. Hierzu kann man bei spiels weise Chlorwasserstoff, Salpetersaure, Schwefelsaure, Ameisensaure, Essig saure 
sowie Propionsaure verwenden. 

Der pH-Wert einer erfindungsgemaBen Zusammensetzung kann im Bereich zwischen 1 bis 14 hegen. Geeigneterweise 
liegt er bei einem Wert < 1 1, bevorzugt im Bereich von 4 bis 9. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ferner das Verfahren zur Herstellung einer Zusammensetzung, die aus ei- 
nem Gemisch wasserloslicher, aminofunktioneller und im wesentlichen alkoxygruppenfreier Siliciumverbindungen, 
Wasser, gegebenenfalls einem Gehalt an Alkohol und gegebenenfalls einem Gehalt an Saure besteht, das dadurch ge- 
kennzeichnet ist, daB man mindestens ein Aminosilan der allgemeinen Formel HI 

NH 2 [(CH 2 )2NH]x(CH 2 ) 3 Si(OR)3 (111), 

worin x gleich 0, 1 oder 2 ist und R eine lineare oder verzweigte Alkyl-Gruppe mit 1 bis 4 C-Atomen darstellt, 

und/oder dessen Ankondensationsprodukte 

und mindestens ein Aminosilan der allgemeinen Formel IV 

<RO) 3 Si(OT 2 ) 3 [NH(CH^ (IV), 

worin y und z gleich 0, 1 oder 2 und gleich oder verschieden sind und R eine lineare oder verzweigte Alkyl-Gruppe mit 1 

bis 4 C-Atomen darstellt, 

und/oder dessen Ankondensationsprodukte 

inischL, Wasser und gegebenenfalls Saure zugibt, hydrolysiert und den Hydrolysealkohol im wesentlichen enlfernt. 

Es wurde gefunden, daB bei einem Gewichts verhaltnis der Edukte der Formeln IU und IV mit UUYV < 1 Gelbildung 
oder eine sehr starke Triibung eintreten und dadurch einer besonders vorteilhaften Applikation entgegenwirken kann. 

Geeigneterweise setzt man beim erfindungsgemaBen Verfahren Edukte der allgemeinen Formel IE und der allgemei- 
nen Formel IV in einem Gewichtsverhaltnis EH/IV > 1, vorzugsweise mit einem Gewichtsverhaltnis von HI : IV = 1 bis 
100 : 1, besonders vorzugsweise mit einem Gewichtsverhaltnis von HI : IV = 1,5 bis 30 : 1 und ganz besonders vorzugs- 
weise mit einem Gewichtsverhaltnis von IU : IV = 1,5 bis 4,5 : 1 ein. 

Somit sind nun auch wasserbasierende - bis auf Restmengen - alkoholfreie Losungen zuganglich, die Bis(trihydrox- 
ysilylalkyl)amine bzw.. entsprechende oligomere oder polymere Siloxane der allgemeinen Formel H enthalten. 

Beim erfindungsgemaBen Verfahren setzt man als Aminosilane der allgemeinen Formel 1X1 bevorzugt 



H 2 N(CH 2 ) 3 Si(OCH 3 )3 (AMMO), 
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H 2 N(CH 2 i3Si(OC 2 H 5 )3 (AMEO), 

H 2 N(CH 2 ) 2 NH(CH 2 J 3 Si(CX , H3)3 (DA MO). 

H 2 N(CH 2 »2NH(CH 2 ) 2 NH(CH2)3Si(OCH 3 )3 (TRIAMO), 

und als Verbindungen gemaB Formel TV vorzugsweise 

(H 3 CO)3Si(CH2)3NH(CH2)3Si(OCH 3 ) 3 (Bis -AMMO). 

(H5C 2 0)3Si(CH 2 )3NH(CH 2 )3Si(OC 2 H5)3 (Bis- AMEO), 

(H 3 CO)3Si(CH2>3NH(CH2)2NH(CH2)2NH(CH2)3Si(OCH 3 )3 (Bis-DAMO), 

(HsCObSifCH^NHCO^fe^ (Bis-TRIAMO) 

ein. Man kann aber auch entsprechende Verbindungen mit anderen Alkoxygruppen einsetzen, bevorzugt sind als hydro- 
lysierbare Gruppen, Methoxy- sowie Elhoxy gruppen. Ferner kann man Geinische mit jeweils mehr als einer Verbindun- 
gen der allgemeinen Formeln m und IV einsetzen. 

Die Aminosilane der allgemeinen Formel IE konnen auch cyclisiert vorliegen, vgl. Formel V, und als solche beim er- 
findungsgemaBen Verfahren eingesetzt werden. Verbindungen der allgemeinen Formel V werden im vorliegenden Fall 
auch denen der allgemeinen Formel HI zugerechnet: 

RO ,OR 

> 

H[NH(CH 2 ) 2 ] X -N > (V), 




mit R = Methyl, Ethyl, Propyl oder Butyl und 
x = 0,1 oder 2. 

Es ist be kann t, daB cin sole her Cyclus bci Hydrolyse oder Alkoholysc geoffnet und das entsprechende Aminoalkylalk- 
oxysilan bzw. -silanol erhalten wird. 
35 Ebenso konnen Verbindungen der allgemeinen Formel IV in cyclischer bzw. bicyclischer Form vorliegen und als sol- 
che beim erfindungsgemaBen Verfahren eingesetzt werden. 

Im allgemeinen fuhrt man das erfindungsgemaBe Vferfahren derart aus, daB man Aminosilane der allgemeinen Formeln 
III und IV mischt, gemeinsam hydrolysiert und die entstandenen Hydrolysealkohole destillativ entfemt. Das Mischen der 
Alkoxysilane kann in einem Temperaturbereich zwischen Fest- und Siedepunkt der eingesetzten Silane erfolgen. In der 
40 Regel setzt man zur Durch fuhrung der Hydrolyse dem Silangemisch Wasser im UberscbuB zu. 

Geeigneterweise stellt man die Konzentration der Silane in der waBrigen T,6sung auf einen Wert < 60 Gew.-%, bevor- 
zugt < 50 Gew.-%, besonders bevorzugt auf 0,01 bis 40 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt auf 0,5 bis 40 Gew.-% 
ein. Eine Abweichung von diesen Parametern kann zur Gelbildung oder einer starken Triibung fiihren. Bei der Hydrolyse 
der Alkoxysilane wird Alkohol gebildet. 
45 Im allgemeinen kann man die Hydrolyse bei einer Temperatur irn Bereich von 0 bis 100°C durchfiihren. \fcrzugsweise 
fuhrt man die Hydrolyse bei einer Temperatur < 100°C, besonders vorzugsweise bei < 90°C und ganz besonders vorzugs- 
weise bei < 60°C durch. In der Regel sorgt man dabei fur eine gute Durchmischung, beispielsweise durch Ruhren. 

Geeigneterweise fuhrt man beim erfindungsgemaBen Verfahren die Hydrolyse bei einem pH-Wert im Bereich von 4 
bis 12 durch. 

50 Ferner kann man dem Silangemisch oder System Silangemisch/Wasser oder dem bereits hydrolysierten System eine 
Saure oder Base zur Einstellung des pH-Weris zusetzen. 

Vorzugsweise gibt man beim erfindungsgemaBen Verfahren mindestens eine Bronstedt- Saure zu. Sofem erforderlich, 
kann man auch eine Bronstedt- Base zusetzen, beispielsweise Kalilauge, Natronlauge sowie Ammoniak oder Amine, um 
nur einige zu nennen. 

55 Als Saure besonders bevorzugt sind hierbei Chlorwasserstoff, Schwefelsaure, Salpetersaure, Perchlorsaure, Ameisen- 
saure, Essigsaure und/oder Propionsaurc. 

Ferner senkt man beim erfindungsgemaBen Verfahren die Konzentration an Hydrolysealkohol durch Destination, wo- 
bei man die Destination vorzugsweise bei einer Temperatur < 90°C, besonders vorzugsweise bei < 60°C, sowie geeigne- 
terweise unter vermindertem Druck durchfUhrt. 

GO Die Destination kann vorteilhaft iiber eine Destillationskolonne vorgenommen und solange fortgefuhrt werden, bis am 
Kopf der Koionne kein Alkohol mehr feststellbar ist, wobei im Sumpf das gewiinschte Produkt anfallt und gegebenen- 
falls weiter aufgearbeitet werden kann. Falls Triibstoffe auftreten sollten, konnen diese mittels Filtration, Sedimentation, 
Zentrifugieren oder ahnlichen Standardverfahren aus dem Produkt entfemt werden. 

Die Applikation der erfindungsgemaBen Zusammensetzung kann aus konzentrierter Losung oder einer mit Wasser 

65 verdiinnten Losung erfolgen. Bei Verdiinnen mit Wasser kann die Lagerstabilitat der so verdiinmen Zusammensetzung 
durch Zugabe von Saure verbessert werden. Geeigneterweise stellt man den pH-Wert der verdiinnten Zusammensetzung 
auf einen Wert < 9 ein. 

Die erfindungsgemaB gewonnenen Produkte haben insbesondere den Vorteil, daB sie wasserloslich sind, sich spontan 
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in jedem Verhaltnis mit Wasser mischen lassen, einen hohcn Gcbalt an B i s( tri hydroxy si lylalkyl) ami n sowic dcren abge- 
leitete Siloxane enthalten und im wesentiichen alkoholfrei sind. 

Hrh ndungsgemafcle /usammensetzungen hnden ferner in hervorragender Weise Verwendung als wasserlosliche Haft- 
vermittler, als Bestandteil in Beschichtungssystcmen sowie in Korrosionsschuizinitieln, insbesondere bei der Beschich- 
tung von Metall, fur die biozide Ausriistung von Oberflachen, flir die Behandlung von Holz, fur elektrophotographische 5 
Toner, als Bestandteil in Aminosiliconfliissigkeiten, als Bestandteil in Epoxidharzen, Phenolharzen, ungesattigten Polye- 
sterharzen (UP-Harzen), Acrylharzen, als Bestandteil in organisch modifizierten Glasem, fur pharmazeutische and kos- 
metische Produkte, fur die Modifizierung von Glas- und Mineraloberflachen sowie Glas- und Mineralfaseroberflachen, 
einschlieBlich Glasperlen, Glasgewebe, Bauglasgewebe, urn nur einige Beispiele zu nennen, fur die Abwasserbehand- 
lung, fur die Pigmentbehandlung, als Bestandteil bei der Hersteilung von Kataiysatoren, als Flockungsrnittel. als Be- 10 
standteil in Farben und Lac ken, bei der Hersteilung von Kunststeinen, zur Festigkeitssteigerung von Flachglas, Hohlglas 
und Vcrbundglas sowic als Haftvcrmittlcr fur UVvcrnctzcndc Polymcrc, insbesondere Acrylvcrbindungcn auf Glas und 
anderen Substraten. 

Die vorliegende Erfindung wird durch die folgenden Beispiele naher erlautert. 

15 

Beispiel 1 

Hersteilung einer alkoholfreien Mischung aus 80% AMEO und 20% "Biscyelo-AMEO + Bis-AMEO" (nachfolgend 

Hochsieder genannt) als 40%ige Ldsung in Wasser 

20 

Apparatur: 

4-1-Ruhrreaktor mit Desdlliervorrichtung, Innenthermometer, Dosiervorrichtung, Bruckendestillation, Vakuumpumpe 
und DruckmeBgerat 

120 g Hochsieder werden mit 480 g AMEO gemischt. 1250,0 g Wasser werden im Ruhrreaktor vorgelegt. Das Ami- 
nosilan-Gemisch wird innerhalb von 30 bis 40 Minuten iiber die Dosiervorrichtung zugegeben. Dabei steigt die Tempe- 25 
ratur von Raumtemperatur auf. ca. 50°C an. Der Ansatz wird 3 Stunden bei 50°G geruhrt Danach werden ca. 450 g Et- 
hanol/Wasser-Gemisch abdestilliert (T: 39 bis 41°C, p: 130 bis 100 mbar, ca. 70 Gew -% Ethanol, ca. 30 Gew.-% Was- 
ser). Das Endprodukt wird am Ende mit Wasser auf ein Gewicht von 1500 g eingestellt (40 Gew.-% "Silane" in Wasser). 

Die Triibung des Produkts kann iiber eine gewohnliche Filternutsche verbessert werden. Der Filterruckstand betragt 
weniger als 0,2 Gew.-% der Gesamtproduktmenge. Nach Filtration betragt die IVubung 3 bis 4 TE/F (DIN/EN 27 027). 30 

Das Endprodukt ist iiber mehr als 12 Monate lagerstabil. 

Beispiel 2 

HersleUung einer alkoholfreien Mischung aus 80% AMEO und 20% "Biscyclo-AMEO + Bis-AMEO" (nachfolgend 35 

Hochsieder genannt) als 50%ige Losung in Wasser 

Apparatur: 

4-l-Ruhrreaktor mit Desulhervorrichtung, Innenthermometer, Dosiervorrichtung, Bruckendestillation, Vakuumpumpe 
und DruckmeBgerat 40 

120 g Hochsieder werden mit 480 g AMEO gemischt. 1050 g Wasser werden im Ruhrreaktor vorgelegt. Das Amino- 
silan-Gemisch wird innerhalb von 30 bis 40 Minuten Uber die Dosiervorrichtung zugegeben. Der Ansatz wird 3 Stunden 
bei 50°C geruhrt Danach werden ca. 450 g Ethanol/Wasser-Gemisch abdestilliert (T: 39 bis 41 °C. p: 130 bis 100 mbar, 
ca. 70 Gew.-% Ethanol, ca. 30 Gew.-% Wasser). Das Endprodukt wird am Ende mit Wasser auf ein Gewicht von 1200 g 
eingestellt (50 Gew.-% "Si lane" in Wasser). 45 

Die Triibung des Produkts kann iiber eine gewohnliche Filternutsche verbessert werden. Die Filterruckstand betragt 
weniger als 0,5 Gew.-% der Gesamtproduktmenge. Nach Filtration betragt die Triibung < 10 TE/F (DIN/EN 27 027). 

Beispiel 3 

50 

Hersteilung einer alkoholfreien Mischung aus 60% AMEO und 40% "Biscyclo-AMEO + Bis-AMEO" (nachfolgend 

Hochsieder genannt) als I0%ige Losung in Wasser 

Apparatur: 

4-1-Ruhrreaktor mit Destilliervorrichtung, Innenthermometer, Dosiervorrichtung, Bruckendestillation, Vakuumpumpe 55 
und DruckmeBgerat 

120 g Hochsieder werden mit 180 g AMEO gemischt. 2000 g Wasser werden im Ruhrreaktor vorgelegt. Das Amino- 
silan-Gemisch wird innerhalb von 30 bis 40 Minuten iiber die Dosiervorrichtung zugegeben und anschlieBend mit Amei- 
sensaure auf einen pH-Wert von 6 eingestellL Dabei steigt die Temperatur von Raumtemperatur auf ca. 50°C an. Der An- 
satz wird 3 Stunden bei 50°C geruhrt. Danach werden ca. 500 g EthanolAVasser-Gemisch abdestilliert (T: 39 bis 41°C, p: 60 
130 bis 100 mbar). Das Endprodukt wird am Ende mit Wasser auf ein Gewicht von 3 000 g eingestellt (10 Gew.-% "Si- 
lane" in Wasser). 

Die Triibung des Produkts kann uber eine gewohnliche Filternutsche verbessert werden. Die Filterruckstand betragt 
weniger als 0,5 Gew.-% der Gesamtproduktmenge. Nach Filtration betragt die Triibung < 10 TE/F (DIN/EN 27 027). 
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Beispiel 4 

Herstellung einer alkoholrreien Mischung aus 83% DA MO und 17% "Biscyclo-OAMO + Bis-DAMO" (nachtolgend 

Hochsieder genannt) ais 40%ige Losung in Wasser 

5 

Apparatur: 

4-l-Riihrreaktor mil Desulliervorrichtung, Innenthermometer, Dosiervorrichtung, Bruckendestiilation, Vakuumpumpe 
und DruckmeBgerat 

102 g Hochsieder werden mit 498 g DAMO gemischt. 1090 g Wasser werden irn Ruhrreaktor vorgelegt. Das Amino- 
1 o silan-Gemisch wird innerhalb von 30 bis 40 Minuten uber die Dosiervorrichtung zugegeben und anschlieBend mit Amei- 
sensaure (260 g) auf einen pH-Wert von 6 eingestellt. Dabci steigt die Temperatur von Raumtemperatur auf ca. 50°C an. 
Dcr Ansatz wird 3 Stundcn bci 50 C C gcruhrt. Danach werden ca. 450 g Ethanol/Wasscr-Gcmisch abdcstillicrt (T: 39 bis 
41°C,p: 130 bis lOOmbar). Das Endprodukt wird am Ende mit Wasser auf ein Gewicht von 1500 g eingestellt (40 Gew.- 
% "Silane" in Wasser). 

15 Die Trubung des Produkts kann iiber eine gewohnliche Filtemutsche verbessert werden. Die Filterruckstand betragt 
weniger als 0,5 Gew.-% der Gesamtproduktrnenge. Nach Filtration betragt die Trubung < 10 TE/F (DIN/EN 27 027). 

Beispiel 5 

20 Herstellung einer alkoholfreien Mischung aus 80% TRIAMO und 20% "Biscyclo-TRIAMO + Bis-TRIAMO" (nachfol- 

gend Hochsieder genannt) als 40%ige Losung in Wasser 

Apparatur: 

4-l-Ruhrreaktor mit DesuUiervorrichtung, Innenthermometer, Dosiervorrichtung, Bruckendestiilation, Vakuumpumpe 
25 und DruckmeBgerat 

120 g Hochsieder werden mat 480 g TRIAMO gemischt. 1110 g Wasser werden im Ruhrreaktor vorgelegt. Das Ami- 
nosilan-Gemisch wird innerhalb von 30 bis 40 Minuten uber die Dosiervorrichtung zugegeben und anschlieBend mit 
Ameisensaure (240 g) auf einen pH-Wert von 6 eingestellt. Dabei steigt die Temperatur von Raumtemperatur auf ca. 
50°C an. Der Ansatz wird 3 Stunden bei 50°C geruhrt. Danach werden ca. 450 g Ethanol/Wasser-Gemisch abdestilliert 
30 (T: 39 bis 41 °C, p: 1 30 bis 100 mbar). Das Endprodukt wird am Ende mit Wasser auf ein Gewicht von 1 500 g eingestellt 
(40 Gew.-% "Silane" in Wasser). 

Die Trubung des Produkts kann iiber eine gewohnliche Filternutsche verbessert werden. Die Filterruckstand betragt 
weniger als 0,5 Gcw.-% dcr Gesamtproduktrnenge. Nach Filtration betragt die Trubung < 10 TE/F (DIN/EN 27 027). 

35 Palentanspriiche 

1. Zusammensetzung, die aus einem Gemisch wasserloslicher, aminofunktioneller und im wesendichen alkoxy- 
gruppenfreier Siliciumverbindungen, Wasser, gegebenenfalls einem Gehalt an Alkohol und gegebenenfalls einem 
Gehalt an Saure besteht, wobei die Zusammensetzung Siliciumverbindungen der allgemeinen Formel I 

40 

NH 2 [(CH 2 ) 2 NH] x (CH 2 ) 3 SiO U5 (T), 

worin x gleich 0, 1 oder 2 ist, 
und der allgemeinen Formel 11 

45 

(SiO u )(CH 2 ) 3 [NH(CH 2 ) 2 ] y NH[(CH 2 ) 2 NH] z (CH 2 )3SiO^ (H), 

worin y und z gleich 0, 1 oder 2 und gleich oder verschieden sind, 
enthalt. 

50 2. Zusammensetzung nach Anspruch 1 gekennzeichnet durch einen Gehalt an Alkohol von weniger als 5 Gew.-%. 

3. Zusammensetzung nach Anspruch 1 oder 2 gekennzeichnet durch einen pH-Wert von weniger als 11. 

4. Zusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis 3 gekennzeichnet durch einen Gehalt an Siliciumverbindun- 
gen von weniger als 60 Gew.-%. 

5. Zusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB das Gewichtsverhaltnis der 
55 Siliciumverbindungen der allgemeinen Formel I und der allgemeinen Formel II Ifil > 1 isL 

6. ZusanuiienseLzung nach einem der Anspriiche 1 bis 5 gekennzeichneL durch Siliciumverbindungen gemaB den 
Formeln I und II einschlieBlich der hierzu jeweils im Gleichgewicht befindlichen Silanole und Siloxane. 

7. Verfahren zur Herstellung einer Zusammensetzung, die aus einem (lemisch wasserlbslichei; aminofunktioneller 
und im wesentlichen alkoxygruppenfreier Siliciumverbindungen, Wasser, gegebenenfalls einem Gehalt an Alkohol 

60 und gegebenenfalls einem Gehalt an Saure besteht, dadurch gekennzeichnet, daB man mindestens ein Aminosilan 

der allgemeinen Formel HI 

NH 2 l(CH 2 ) 2 NHl x (CH 2 )3Si(OR)3 (IE), 

65 worin x gleich 0, 1 oder 2 ist und R eine lineare oder verzweigte Alkyl-Gruppe mit 1 bis 4 C-Atomen darstellt, 

und/oder dessen Ankondensationsprodukte 
und mindestens ein Aminosilan der allgemeinen Formel IV 
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(ROhSi(CH 2 hfra(OT 2 ) 2 ]^[(CH 2 ) ? NH] z (CH 2 )3Si(OR)3 (IV), 

worin y und z gleich 0. 1 oder 2 und gleich oder verschieden sind und R eine lineare oder verzweigte Alkyl-Gruppe 
mit 1 bis 4 C-Atomen darstellu 

und/oder dessen Ankondensationsprodukte 5 
mischt, Wasser und gegebenenfalls Saure zugibt, hydrolysiert und den Hydrolysealkohol im wesentlicben entfernt 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB man Ammosilane der allgemeinen Formel EH und der 
allgemcinen Formel IV in einem Gewichtsverhaltnis EH/IV > 1 einsetzt. 

9. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8, dadurch gekennzeichnet, da8 man die Hydrolyse bei einer Temperatur < 
100°Cdurchfuhrt io 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 7 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dafi man die Hydrolyse bei einem pH- 
Wcrt von 4 bis 12 durchfuhrt. 

11. Verfahren nach einem der Anspruche 7 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB man als Saure mindestens eine 
Bronstedt-Saure zugibt. 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 7 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB man die Konzentration an Hydro- 15 
lysealkohol durch Destination senkt. 

1 3. Verfahren nach einem der Anspruche 7 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB man den pH-Wert der Zusammen- 
selzung auf einen Wen < 11 einslellL 

14. Zusammensetzung erhaltlich nach einem der Anspruche 7 bis 13. 

15. Verwendung einer Zusammensetzung nach den Anspriichen 1 bis 14 als wasserioslicher Haftvermittler, als Be- 20 
standteil in Beschichtungssystemen sowie in Korrosionsschutzrnittel, fiir die biozide Ausriistung von Oberflachen, 

fur die Behandlung von Holz, fur elektrophotographische Toner, als Bestandteil in Aminosiliconflussigkeiten, als 
Bestandteil in Epoxid-, Phenol-, UP- oder Acrylharzen, als Bestandteil in organisch rnodifizierten Glasem, fur die 
Herstellung pharmazeutischer und kosmetischer Produkte, fur die Modifizierung von Glas- und Mineraloberflachen 
sowie Glas- und Mineralfaseroberflachen, fiir die Herstellung von Kunststeinen, fur die Abwasserbehandlung, fur 25 
die Oberfiachenmodifizierung und Behamilung von Pigmenten, bei der Herstellung von Katalysatoren, als Flok- 
kungsmittel, als Bestandteil in Farben und Lacken, zur Steigerung der Festigkeit von Flach-, Hohl- und \ferbundglas 
sowie als Haftvermittler fur UV-vernetzende Polymere. 
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